BUNDESREPUBLIK 
DEUTSCHLAND 



M Offenlegungsschrif^ 
> DE 3129848 A1 




DEUTSCHES 
PATENTAMT 



<£}) Aktenzeichen: 
@ Anmeldetag: 
@ Often legungstag: 



@ Anmelder: 

Bergwerksverband GmbH, 4300 Essen, DE 



P31 29 848.6 
29. 7.81 
17. 2.83 



Int. CI. 3 : 

B 01 D 53/26 

B 01 J 20/30 
B 01J 20/20 
B OU 20/04 



1 

n 

« 

Q 



@ Erfinder: 

Knoblauch, Karl, Dr.-lng. Dr., 4300 Essen, DE; Reinke, 
Martin, Dr.rer.nat. Dr., 4600 Dortmund, DE; Tarnow, 
Ferdinand, 4100 Duisburg, DE . 




Rechercheantrag gem. 5 43 Abs. 1 Satz 1 PatG ist gestellt 

® Verf ahren zum Trocknen feuchter Gaae, insbesondere Luft 

Bel einem Verfahren zum Trocknen feuchter Gase, insbe- 
sondere Lufl. mit einem Adsorptionsmittel und Regeneneren 
des mit Feuchtigkeit beladenen Adsorptionsmlttels wird feuch- 
tes Gas Goer eine mit einem hygroskopfschen SaJz impra- 
gnierte, kohlenstoffhaltige Adsorptlonsmittelschuttung gelel- 
tet. Durch Anlegen einer Wechselspannung an die beladene, 
elektrisch leitende AdsorptionsmlttelschOttung wird dlese auf- 
geheizt und die Feuohtigkeit entfemt, worauf das getrocknete 
Adsorptionsmittel im Krelslauf wieder mit (euchtem Gas 
beaufechlagt wird. Hierdurch ist eine wiederholte Verwendung 
des Adsorptlonsmittels moglfch. Bevorzugtes Adsorptionsmit- 
tel ist Aktivkohle, die mit einer 5 bis 20 Gew.-%igen, vorzugs- 
weise einer 10Gew.-%igen Losung eines hygroskoplschen 
Sates impragniert ist Gute Ergebnisse warden nach Impra- 
gnierung mit einer 10Gew.-%igen Caldumchlorfd-l£sung 
erhaJten. (31 29 848) 
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Verfahren zum Trocknen feuchter Gase, insbesondere Luft 



Patentansprttche 



1. Verfahren. zum Trocknen feuchter Case, insbesondere Luft, 
. mit einem Adsorptionsmittel und Regenerieren des mit 

Feuchtigkeit beladenen Adsorptionsmittels , dadurch ge- 

kennzelchnet . daB 

a. feuchtes Gas ttber eine mit einem hygroskopischen Salz 
impragnierte, kohlenstof fhaltlge Adsorptionsmittel- 
schtittung geleitet wird, 

b. durch Anlegen einer Wechselspannung an die beladene, 
elektrisch leitende Adsorptionsmittelschttttung diese auf- 
geheizt und die Feuchtigkeit entfernt wird, ' 

c. das getrocknete Adsorptionsmittel wieder mit feuchtem Gas 
beaufschlagt wird. 



2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet . daO 
als kohlenstof fhaltiges Adsorptionsmittel Aktivkohle 
verwendet wird. 
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3. verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzelchnet, 
daB das- kohlenstoffhaltige Adsorptionsmittel nit einer 
5- bis 20-gew.-%igen, vorzugsweise 1 0-gew.-%igen, L6sung 
eines hygroskopischen Salzes impragniert wird. 

4. verfahren nach Anspruch 3, dadurch crekennzeichnet, daB . 
das kohlenstoffhaltige Adsorptionsmittel mit einer 1 0- 
gew.-%igen Calciumchlorid-L8sung impragniert wird. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren "gemSfi dem Oberbegrif f 
des Anspruches 1 • 

Eine Trocknung feuchter Gase oder Gasgemische 1st bei- 
5 spielsweise als Vorbehandlung fiir eine adsorptive Trennung 
von Gasgemischen in ihre Bestandteile in Druckwechselpro- 
zessen erforderlich. 

Es ist bekannt, feuchte Gase oder Gasgemische durch eine 
1Q Sorptionsbehandlung in der fltlssigeri Phase, beispielsweise 
durch eine WSsche mit SchwefelsSure, oder durch eine Fest- 
stoffreaktion mit einem Adsorptidnsraittel , beispielsweise 
mit Silikagel,. silikatischen Molekularsieben oder anorgani- 
schen Salzen, zu trocknen (Ullmanns EnzyklopSdie der tech- 
15 nischen Chemie, 3. Auflage (1951), Bd. 1 , Seite 329 ff.). 

Eine Regenerierung der bekannten Trocknungmittels ist jedoch 
entweder gar nicht, wie beispielsweise beim. Phorphorpentoxid, 
oder nur mit groBem Aufwand mBglich. 

20 Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die Trocknung 

feuchter Gase oder Gasgemische, insbesondere feuchter Luft, 
und die Regenerierung des verwendeten Trocknungsmittels 
soweit zu vereinfachen, daB sie mit geringstem Aufwand mCg- 
lich ist. 

25 

Diese Aufgabe wird mit einem Verfahren gemSfl dem Kennzei- 
chen des Anspruches 1 geliist. 

Es hat sich tiberraschenderwelse gezeigt, daB auch eine SchUttung 
30 aus einem kohlenstof fhaltigen Adsorptionsmittel einen guten 
elektrischen Leiter darstellt, der durch das Anlegen einer 
Wechselspannung wie ein Heizwiderstand direkt aufgeheizt 
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werden kann. Geeignete Wechselspannungen haben eine Fre- 
quenz von etwa 30 - 80 Hz und eine Spannung von etwa 30 - 
380 Volt. Auf diese Weise wird das aufgenomnene Wasser 
wieder aus der Adsorptionsnittelschiittung entfemt. Als ■ 
ein bevorzugtes Adsorptionemittel werden Aktivkohlen ver- 
wendet, die beiapielsweise aus Steinkohle nach bekannten 
Verfahren hergestellt sein kfinnen. 

Im Normalfall ist jedoch die Wasseraufnahmefahigkeit von 
Aktivkohlen Oder anderen kohlenstof fhaltigen Adsorptions- 
mitteln fttr eine ausreichende Trocknung feuchter Case zu 
klein, xind auBerdem ist die Adsorptionsgeschwindigkeit bei 
der wasseraufnahme zu niedrig. ErfindungsgemaB werden daher 
die kohlenstof fhaltigen Adsorptionsmittel nit einer 5 — 20- 
gew.-.%igen, vorzugsweise einer 10-gew.-%igen, LSsung eines 
hygroskopischen Salzes inpragniert, wobei bevorzugt eine 
10-gew.-%lge Calciunchlorid-Losung angewendet wird. Da die 
Salzlosung bei der Impragnierung weit in das innere PorenT-. ; , 
gefiige der Adsorptionsnittel/beispielsweise der Aktivkohlen, 
eindringt, wird eine Verteilung der hygroskopischen Salze. 
auf dergroBen inneren Oberf lache der Aktivkohlen erreicht. 

Es hat sich aberraschenderwelse gezeigt, daB selbst bei 
einer nehrf achen Folge von Beladungs- und Regenerierungs- 
zyklen es zu keiner AusspUlung der einnal inpragnierten . 
Adsorpt'ionsnittel kommt. 

Als hygropkopische Salze sind beispielsweise unter anderen 
Calciunchlorid Oder Magnerisurochlorid geeignet. 

Neben feuchter Luf t kfinnen nit den erf indungsgenaBen Ver- 
fahren auch andere feuchte Case oder Gasgenische getrock- 

- 5 - 



BEST AVAILABLE COPY 



3129848 



- 5 - 



net werden. Dies gilt beispielsweise fttr Kohlenwasserstof fe, 
Kohlenwasse.rstoffgemische, wie z. B. Brenngase, oder auch 
fttr Wasserstoff-, Sauerstoff- oder Stickstof f gas. Auf diese 
Weise ist das erf indungsgemSBe Verf ahren beispielsweise an- 
wendbar auf die Erdgastrocknung vof der Elnspeisung in 
5 Pipelines, die Schutzgastrocknung fttr die Metallbearbeitung, 
z. B. auf Argon oder Stickstof f , und auch auf Abfttllstatio- 
nen von Druckflaschen, beispielsweise fttr C0 2 , kann zur 
Entfernung der Restfeuchte im Gas die erf indungsgemaBe 
Trockhung vorgeschaltet werden. 

10 

Ein geeigneter Adsorber fttr die Durchftthrung des erfind- 
dungsgemafien Verf ahrens besteht aus einem elektrischrnicht 
leitenden, temperaturbestandigen Material, z. B. Keramik 
oder Gias, in dessen Wand die in die Adsorptionsmittel- 
15 schtittung hineinragenden Elektroden angebracht sind, z. B. 
durch Einschmelzen in das Wandmaterial. 

Ein besonderer Vorteil des erfindungsgemSBen Verfahrens 1st 
die gute Regenerierbarkeit und die dainit verbundene wie- 
20 derholte Verwendung des einmal imprSgnierten kohlenstoff- 
haltigen Adsorptionsmittels. 

Die Impragnierung geschieht zweckniaBigerweise wie folgt: 

25 Das kohlenstoffhaltige Adsorptionsraittel wird zunMchst in 
einen geschlossenen BehSltgr eingebracht, der dann auf ei- 
nen Druck bis zu etwa (20 Torr) evakuiert wird. Darauf wird 
der BehSlter mit der wSBrigen LSsung des hygroskopischen 
Salzes gefliitet, wobei die Salziasung tief in das Porenge- 

30 f ttge des Adsorptionsmittels eindringt. Nach Ablassen der 

restlichen SalzlSsung wird der Vorgahg der Evakuierung, des 
Flutens und des Ablassens der SalzlSsung bis zu dreimal 
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wiederholt. AnschlieBend wird das getrankte Adsorptions- 
mittel in einen mit Elektroden zum Anlegen einer. Wechsel- 
spannung versehenen Adsorber eingeftillt. 



Beispiel 1 

10 Gew. -Telle einer Aktivkohle mit einem Aktivierungsgrad 
10 von 20, einem Schttttgewicht von 0,7 kg/l f einer KorngrSBe 

von 1,5 mm Durchmesser, einem Porenvolumen vori etwa 3,5 
cm 3 /g (aus den pichten errechnet) und einer Methanol-SSt- 
tigungsadsorption von 2,1 cm 3 /g, die wie vorstehend be-- 
schrieben dreimal mit jeweils 5 Vol.-Teilen einer 10 Gew.- 

15 %igen Calciumchlorid-LSsung imprSgniert ist, wird in einen 
mit Elektroden versehenen Adsorber eingeftillt und durch An- 
legen einer Wechselspannung von etwa 40 Volt bei einer Fre- 
quenz von etwa 50 Hz, wodurch die AdsorptionsmittelschUt- 
tung aufgeheizt wird, durch Abdampfen des Wassers getrock- 

20 net. Der' Adsorber besteht aus einem 100 cm langen Keramik- 
rohr rait einem Durchmesser von 7,5 cm. Am Anfang und Ende 
dieses Keramikrohres ist je eine Elektrode so in das Kera- 
mikmaterial eingeschmolzen, daB <iie inneren Enden in die 
im Rohr befindliche Aktivkohleschuttung hineinragen. Die 

25 Wechselspannung wird an den aufleren Enden der Elektroden 

angelegt. Der beim Erhitzen gebildete Wasserdampf wird mit 
einem trockenen Gasstrom abgefUhrt. Damit ist der Adsor- 
ber zum Trocknen von beispielsweise feuchter Luft vorberei- 
tet. 

30 . . 

Wird nun Raumluft mit einem Feuchtigkeitsgehalt von 10 - 

11 g Wasser/m 3 (in einem Strom von 2 m 3 /h durch den Adsor- 
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ber geleitet, so liegt der Taupunkt der getrockneten Luft, 

4 

nachdem eine Luftmenge, die etwa dem 10 -fachen des Adsorp- 
tionsmittelvolumens entspricht, durch den Adsorber geleitet 
worden ist, bei etwa -60 O C« 

5 

Wird zum Vergleich die gleiche Raumluft durch eine nicht 
impragnierte Adsorptionsmittelschtittung geleitet, so hat 
die getrocknete Luft zwar anf angs noch einen Taupunkt von 
etwa -60°C. Nachdem aber eine Luftmenge, die etwa dem 700- 
10 fachen des Adsorptionsmittelvolumens entspricht, durch 

den Adosrber gestromt ist, steigt der Taupunkt bereits auf 
0°C an. 



15 

Beispiel 2 

10 Gew. -Telle einer ftir die Wasserreinlgung geeigneten 

Aktivkohle mit einem Aktivierungsgrad von 40 , einem Schtttt- 

20 gewicht von 0,4 kg/1, einer KorngrQfie von 1,0 mm Durchmes- 

3 

ser, einem Porenvolumen von etwa 5,1 cm /g werden, wie vor- 
stehend beschrieben, dreimal mit jeweils 5 Vol.-Teilen einer 
10 Gew.-%igen Calciumchlorid-L8sung imprSgniert, in den Ad- 
sorber eingefttllt und, wie in Beispiel 1 beschrieben, ge- 
25 trocknet. 

. Wird durch den Adsorber anschlleflend Raumluft mit 1 0 - 11 g 
3 

Wasser/m geleitet, so liegt der Taupunkt der getrockneten 
Luft, nachdem eine Luftmenge, die etwa dem 8 x 10 3 -fachen 
30 des Adsorptionsmittelvolumens entspricht, durch den Adsor- 
ber geleitet worden ist, bei -60°C* 
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Beispiel 3 

10 Gew. -Telle eines Formkokses (Schwelgut) mit einem Ak- 
tivierungsgrad 0, einfem SchUttgewicht von 0,65 kg/1, einer 
5 KorngrSBe von 4 mm Durchmesser, einem Porenvolumen von 

etwa 0,8 cm 3 /g werden, wie vorstehend beschrieben, dreimal 
mit jeweils 5 Vol.-Teilen einer 10 Gew.-%igen Magnesium- 
chlorid-Losung imprSgniert, in den Adsorber eingefttllt und, 
wie in Beispiel- 1 beschrieben, getrocknet. 

10 

Wird durch deh Adsorber anschlie.flend Raumluft mit 10 - 11 g 
Wasser/m 3 geleitet, so liegt der Taupunkt der getrockneten 
Luft, nachdem eine Luftmenge, die etwa dem 2x10 -fachen 
des Adsorptionsmittelvolumens entspricht, durch den Adsor- 
15 ber geleitet worden ist f bei -60°C. 
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